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Anotace:

Predkladana absolventska prace se zabyva stanovenim obsahu jodu a jodidu
draselného v oficinalnich roztocich v zavislosti na délce a podminkach uchovavani.
Pojednava nejen o pouziti téchto roztokil v praxi a jejich vlastnostech, ale také o titracnich
metodach, kterymi se obsah obou analyta stanovuje. V dalsi ¢asti je sledovan obsah jodu
a jodidu draselného v téchto roztocich po piekroc¢eni doby pouzitelnosti. Pro pokus jsou

zvoleny odlisné podminky skladovani, nez schvaluje Cesky lékopis.

Klicova slova: jod, oficindlni roztoky jodu, doba pouzitelnosti, jodometrie,

argentometrie

Annotation:

The presented graduate thesis deals with determining iodine and potassium iodide
content in pharmacopoeic solutions according to the length and conditions of storage. It
handles the use of these solutions, their properties and the titration methods applied to
determine the content of both analytes. The following part is focused on the iodine and
potassium iodide content detection after the expiration date. For the experiment, there are
different conditions of storage chosen than pharmacopoeia approves.

Keywords: iodine, pharmacopoeic iodine solutions, expiration date, iodometry,
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1 Uvod

Tématem absolventské prace je ,,Stanoveni obsahu jodu v oficinalnich roztocich jodu
Vv zavislosti na podminkach a délce uchovavani. Jod a jeho u¢inky na organismus jsou
znamy jiz od pocatku 19. stoleti. Je to diilezity stopovy biogenni prvek, jehoz ptisun
ovliviiuje fadu metabolickych pochodt v organismu, mimo jiné tvorbu hormonu $titné
Zlazy — tyroxinu a trijodtyroninu. Vyuziva se i pro své antiseptické a desinfekéni ucinky.
Prestoze se v soucCasné dob¢ setkdvame S fadou antisepticky ucinnych preparatii
s vyhodné&j§imi vlastnostmi, jsSou napt. jsou SetrnéjSi k pokozce, zaujimaji Iékopisné

roztoky jodu stale vyznamné misto v dermatologii pii oSetfeni ran.

Absolventska prace je rozdélena na teoretickou a experimentdlni cast. Cilem
teoretické Casti je popsat vlastnosti jodu a jeho roztoku, jejich lokalni Géinky a také
vysvétlit princip metod, kterymi se jod v téchto roztocich stanovuje. Zaméfuje se na

vyznam jodu pro organismus a objasiiuje, pro¢ se jod vyuziva jako antisepticka latka.

Experimentalni Cast je zaloZena na stanoveni obsahu jodu a jodidu draselného
v jednotlivych oficindlnich roztocich a sledovani jejich obsahu v ¢ase v zavislosti na
podminkach uchovavani, coz je primarnim cilem této prace. Popisuje jak pfipravu, tak
prubéh vlastniho méfeni spolu s ndslednym zpracovanim dat a prezentaci vysledka
formou tabulek a grafl. Analyzované roztoky jsou béhem experimentu vystaveny

nevyhovujicim podminkam, a to ptisobeni chladu a svétla.

Vzhledem Ktomu, ze jsou tyto roztoky pomérné nestabilni pii nespravném
skladovani, povazuji zpracovani své prace za pfinosné nejen pro odborniky, kteti se

setkavaji s jejich pripravou nebo vydejem, ale i pro samotné pacienty.



2 Teoreticka Cast

Nasledujici kapitoly podrobnéji pojednavaji o vlastnostech jodu a jeho dulezitosti pro
lidsky organismus. Navazuji kapitoly tykajici se oficinalnich roztokt, jejich vyuziti

v praxi, a také jejich analyzy co se ty¢e obsahu jodu a jodidu draselného.

2.1 Jod

Jod patii mezi vyznamné biogenni prvky pro lidsky organismus. Ma vliv na fadu
fyziologickych dé&ju. Je napt. dtlezity pro spravné fungovani §titné zlazy, rist a spravny
VYVOj vSech organd, zasadnim zptisobem zasahuje do energetického metabolismu nebo
pozitivné ovliviiuje reprodukci. Proto by nemély byt piiznaky jeho nedostatku nebo

nadbytku podcenovany.

2.1.1 Historie jodu

Jod byl objeven ndhodné¢ francouzskym chemikem Bernardem Curtoisem na poc¢atku
19. stoleti. Curtois se zabyval vyrobou ledku (dusi¢nanu draselného) do stielného prachu,
k jehoz odbytu dopomohly vrcholici napoleonské valky. Zaroven se v té dob¢ ztizil dovoz
surovin, které byly dilezité pravé pro vyrobu ledku. Curtois hledal alternativni cesty,
a tak nasel zdroj draselnych soli v popelu mofskych fas vyplavenych podél Normandie.
Popel ztas se pozd&ji ukazal za nepfili§ vhodnou volbu, protoze obsahoval spoustu
dal§ich chemickych latek, které po pfidani horké vody spolu reagovaly za vzniku
nerozpustnych nanost. Jednoho dne pfidal vice kyseliny nez obvykle a v§iml si vznikajici
fialové pary, kondenzujici v podobé lesklych krystalkti na chladnych sténach nadoby.
Poté tyto krystalky dale zkoumal, ale neuspésné [28] [32].

V jeho préci pokracoval slavny chemik Joseph Louis Gay-Lussac s H. Davym.
Po intenzivnim zkoumani jiz v roce 1813 identifikoval Lussac novou substanci, ktera
svymi vlastnostmi pfipominala chlor. Pro novy prvek navrhl nézev ioeides
(ptekl. fialovy) [32].



2.1.2 Vyskyt jodu v prostiedi

Jod je pomérné vzacny a velmi reaktivni prvek, proto se vyskytuje v piirod¢ ve formé
sloucenin; jodida a jodi¢nant. Je vazany v horninach, odkud se vyplavuje do oceanti. Na
pevniné jeho obsah klesa, nebot’ je vymyvan dest'ovou vodou a nasledné se dostava do

mofi [3].

Vyznamnym zdrojem jodu je nejen zelenina péstovana na pudé bohaté na jod, ale
i naptiklad motské fasy, moiské ryby, minerélni vody, mléko a mlé¢né vyrobky, vejce aj.

[4].

2.1.3 Vyznam jodu pro organismus

Jod je pro vyvoj lidského organismu a rast nepostradatelny. Je zakladnim stavebnim
kamenem hormont produkovanych Stitnou zlazou (tyroxin a trijodtyronin). Podporuje
fungovani nervové soustavy, jeji vyvoj a diferenciaci, ovlivituje kognitivni funkce,
kontrakci a relaxaci svall. Je dulezity k udrzeni télesné teploty a také hraje kli¢ovou roli

Vv udrzeni zdravé pokozky, nehtt a vlasa [37].

Doporuceny denni pfijem jodu pro déti nad 12 let a dospélé se uvadi 150 pg.
V téhotenstvi kvili fyziologickym zménam stoupa spotieba jodu na 250 pg/den. Podobné
kojici Zeny by mély zvysit piijem jodu, protoze matetské mléko tvoii jediny zdroj jodu
pro kojence a je vyznamny pro jeho télesny a mentélni vyvoj. Doporuceny ptivod jodu
shrnuje tab. 1 [27] [38].

Tabulka 1: Doporuceny denni piijem jodu [40]

Populacni skupina Doporucena denni davka jodu (pg/den)
Déti < 2 roky 90
Dospéli (15-49 let) 150
Téhotné zeny 250
Kojici zeny 250
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Protoze je jod vylucovan ledvinami, je hlavnim ukazatelem stavu zasobeni jodem
jodurie (koncentrace jodu v moci). U dospélych miiZze nedostatek jodu (pod 50 ug/1) vést
k nedostate¢né produkci hormonti $titné Z1azy. Tento stav se nazyva hypotyreoza, kdy je
narusena regulace srdecni frekvence, télesné teploty a télesné hmotnosti. Mezi dalsi
ptiznaky patii inava, letargie, slabost, citlivost na chladné prostredi, sucha kuze, zacpa,

ptibyvani na vaze az zvétSeni §titné Zlazy (struma) [24] [38].

Mezi osoby ohrozené nedostatkem jodu patii ti, ktefi nepouzivaji jodovanou siil,
vegani nebo 1idé zijici v oblastech s vyssi nadmoiskou vyskou, kde se v pid¢ jod téméf
nevyskytuje. Na dostateény piijem jodu by mély dbat také t€hotné nebo Kkojici Zzeny a

Zeny v ptechodu.

Opakem hypotyredzy je nadprodukce hormonu §titné Zlazy (hypertyre6za), ktera
mize byt mimo jiné zpisobena predavkovanim jodu. Pokud se nejedna o dlouhodoby
zvySeny piijem jodu (okolo Img/den u dospélého), neméla by vysoka akutni davka
zpusobit zdravému ¢loveku veEtsi zdravotni potize. Pfi¢inou hypertyre6zy mohou byt
mimo jiné napiiklad Graves-Basedowova choroba, polynodézni struma, poporodni
tyroiditida, amiodaronova tyroitida. Klinicky se projevuje zrychlenou srde¢ni ¢innosti,
ttesem, prijmy, nervozitou, poruchou menstrua¢niho cyklu, snizenim hmotnosti apod.

[26] [32].

Tézka otrava jodem je vsak vzacna. Pokud k ni dojde, projevuje se horeckou, bolesti
bficha, nevolnosti, zvracenim, pocitem paleni v ustech, krku a zaludku az komatem [22]

[26].

2.1.4 Chemické vlastnosti jodu

Po chemické strance se jod fadi mezi halogeny, coz jsou prvky 17. (VII. A) skupiny
periodické soustavy prvkl. Jiz nazev halogeny (solitvorné) pochazi z tectiny chalos
(moftska sul) a gennao (tvotim), odkazuje na schopnost téchto prvki slu¢ovat se ptimo
s kovy za vzniku soli. Za standardnich podminek existuji jako dvouatomové molekuly.
Vsechny halogeny jsou barevné (jsou schopné absorbovat zafeni ve viditelné oblasti
spektra). Diky tomu jsou reakce halogenu citlivé na svétlo a lze tak ovlivnit jejich
stabilitu. Halogeny maji vysokou elektronegativitu, ktera klesa s rostoucim protonovym

cv w7

a varu. VSechny halogeny se chovaji jako oxida¢ni ¢inidla. Jejich oxidacni u€inky klesaji
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s rostoucim atomovym Cislem [2] [4] [7]. Oxida¢né-redukéni reakce u jodu probihaji

podle nasledujiciho schématu:
lb+2e —2I
2'-2e > 1

Slou¢eniny a reakce halogenii: Chemicka reaktivita téchto prvki je pomérné velka
a klesa v fad¢ od fluoru k jodu. Sluéuji se s fadou prvki (s vétSinou kovi i nekovi)
na halogenidy, z nichz nejstalejsi jsou halogenidy s jodem. Ve vodném roztoku disociuji

na anionty jodidové, které se ochotné sluc¢uji s molekulami jodu:
I+ 1l=15

Tato schopnost tvorby polyhalogenidovych aniontd se vyskytuje i u ostatnich
halogenti a roste se stoupajicim atomovym ¢islem. Tvorba polyjodidovych aniontd ma

vyznam piedev§im pro usnadnéni rozpousténi jodu ve vodeé [7] [8].

Fyziké&lné-chemické vlastnosti jodu: Jod je pevna latka ¢erné barvy s kovovym

leskem. Teploty tani a varu jodu jsou nejvyssi mezi halogeny:

e teplota tani 113,7 °C,
e bod varu 184,35 °C.

Jod jiz za pokojové teploty sublimuje. Jeho pary jsou intenzivné fialové zbarvené a

toxické (leptaji sliznice a o¢i) [2] [8].

V ¢lanku o jodu Ceského lékopisu se upfesiiuje jeho rozpustnost v riiznych
rozpoustédlech. Je velmi téZce rozpustny ve vodé, dobfe rozpustny v polarnich
rozpoustédlech jako je 96% ethanol. Snadno se rozpousti v koncentrovaném roztoku

jodidd, ¢ehoz se vyuziva pii piipravé jeho roztokl. V glycerolu je té¢Zce rozpustny [9].

2.1.5 Zasady p¥i praci s jodem

Jod ma slabé oxida¢ni G¢inky, nemél by proto pfiijit do styku se snadno oxidujicimi
latkami. VVzhledem k tomu, Ze rozklada vétSinu organického materialu, doporucuje se
pouzivat sklenéné nadoby pro pifipravu a uchovavani nejen jodu, ale i1 jeho roztoku.
Stabilita téchto roztokii je pomérné nizka. Je nutné je uchovavat peclivé uzaviené, nesmi

se pouZzivat korkové nebo pryZové zatky, aby se zamezilo té¢kavosti jodu.

12



2.1.6 Toxicita jodu

Pii opakované expozici at’ uz pozitim jodu, vdechovanim jeho par nebo stykem s
kazi zpusobuje jod vazné podrazdéni o¢i, ktize a S§titné zlazy. Za toxickou davku se
povazuje piijem jodu vice nez 1,1 mg/den. Klinicky se projevuje palivym pocitem v
ustech, hrdle, zaludku. Stav je doprovadzen zvracenim, horeckou az koématem. Je vysoce

toxicky také pro vodni organismy [23] [33].

Z uvedeného vyplyva, ze s pevnymi krystaly jodu je nutno zachazet velmi opatrné.
Roztoky, které vykazuji vysokou koncentraci elementarniho jodu, jako je jodova tinktura,

nebo jsou pouzivany dlouhodob¢, mohou zpisobit vazné poskozeni tkang.
2.1.7. Priklady vyuZiti jodu ve farmacii

Jod vykazuje velmi dobré antiseptické vlastnosti, ¢imz naSel vyznamné uplatnéni
v oblasti hojeni ran a desinfekce operaéniho pole. Vedle roztokd, kterymi se tato prace
zabyv4a, se na trhu objevuje fada komercnich piipravki na bazi PVP/I;
(poly-N-vinylpyrrolidon) pod riznymi obchodnimi nazvy jako napt. Betadine [5]. Jod se
také jiz fadu let pouziva v nuklearni medicing. Radioizotopy jodu (1*?3, I1*®) ve formé Nal
jsou aplikovany pacientim S tyreopatiemi, pii terapii karcinomu §titné Zlazy.
Radioaktivni jod je vychytavan folikularnimi bufikami $titné zlazy a umoziiuje tak

zobrazeni funk¢niho parenchymu §titné zlazy [39].
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2.2 Jodid draselny

Je jednim z hojné pouzivanych halogenidii. Podle Ceského 1ékopisu je to bily prasek
velmi snadno rozpustny ve vodé, snadno rozpustny v glycerolu a dobie se rozpousti
v 96% ethanolu [10].

V piipravé roztoki hraje dilezitou roli jako solubiliza¢ni latka, tzn. usnadnuje
rozpousténi jodu ve vodé. Jod se vode velmi tézce rozpousti, ptidavek jodidu draselného
vede k tvorbeé trijodidovych aniontt, diky nimz se rozpustnost jodu zvysuje. D&j vyjadiuje

nasledujici rovnice:
I> + KI < K[l3]

Jodid draselny navic stabilizuje pfipravky s obsahem jodu, jinak by dochézelo

k rozkladnym reakcim za vzniku kyselych produktt jako kyselina jodna a jodovodikova:
I> + H2O < HI + HIO [15]

Také v lihovém roztoku zpomaluje jodid draselny reakce, které vedou ke sniZeni

stability podle nasledujici reakce:
CH3CH20H + 12 «+» CH3CHO + 2 HI
CH3CHO + H20 + |2 «» CH3COOH + 2 HI

Pti reakci vznikaji drazdivé produkty HI a kyselina octova. Po piidani jodidovych
anionti ve formé& KI se rovnovéha reakce posune doleva. Tim se rozkladné reakce

v roztoku zpomali [29].

Jodid draselny se v lékaistvi pouziva ve formé tablet k prevenci vychytavani

radioaktivniho jodu v piipadé¢ havarie s Unikem izotopu radioaktivniho jodu.
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2.3 KozZni tekutiny

Jod se pro své antiseptické vlastnosti pouziva v fadé roztoku k lokalni terapii. Jejich
obecna charakteristika je popsana v Ceském lékopisu, konkrétnd v &lanku Liquida
cutanea. Jednd se o tekuté piipravky rizné viskozity a konzistence uréené k mistnimu
ucinku. Jsou to roztoky, emulze nebo suspenze, které¢ obsahuji jednu nebo vice 1é€¢ivych
latek ve vhodném vehikulu. Mohou obsahovat vhodné protimikrobni latky, antioxida¢ni
latky a jiné pomocné latky napi. stabilizatory, emulgatory nebo latky zvySujici viskozitu
[11].

2.3.1 Jod a jeho lokalni u¢inky

V praxi se vyuzivaji oxida¢ni vlastnosti jodu, stejné jako napft. u chloru. Je to velmi
u¢inné nespecifické antiseptikum, u néhoz byly prokazany fungicidni a baktericidni
uc¢inky. Plisobi i na viry a patogenni prvoky. Pfesny mechanismus plisobeni ziistava zatim
neznamy. Piedpoklada se snadny a rychly pranik jodu dovniti mikroorganismu a oxidace

jeho kli¢ovych proteint, nukleotidd nebo mastnych kyselin [25] [31].

2.3.2 Lugoliav roztok

Je vodny roztok jodu; v Ceském lékopisu je uveden v Narodni ¢asti pod monografii
lodi solutio aquosa, kde je popsan jako jodovy roztok s pfisadou jodidu draselného. Je to
tmaveé Cervenohnéda tekutina s charakteristickym zapachem. Obsahuje 0,90 % az 1,10 %
jodu a 2,4 % az 2,6 % jodidu draselného [14].

Historie: Objev tohoto roztoku saha do 19. stoleti, kdy v roce 1829 ptipravil Jean
Lugol recept na vodny roztok jodidu draselného. Tento francouzsky badatel a 1ékat zjistil,
Zze kombinace destilované vody, jodu a jodidu draselného velmi pfiznivé pisobi
na pacienty s hypotyre6zou a zlepSuje funkci S§titné zlazy. A také predpokladal, Ze
pravidelné podavani tekutiny by mélo chranit Stitnou zlazu pied karcinogennim zarenim
[17].

Vyznam: Lugoliv roztok a dal$i preparaty obsahujici jodid se jiz témé&f stoleti
pouzivaji jako adjuvantni - pomocna terapie u pacienti s Gravesovou chorobou
planovanou k tyreoidektomii (chirurgické odstranéni stitné zlazy). Otazkou vSak ziistava,
jaké davky by meély byt nasazeny, zda by mél byt pouzit predoperatné¢ u vSech

tyreoidektomii nebo jen u nékolika vybranych, pokud viibec. Ptijatelné denni davky by
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mél vzdy stanovit lékaf. Roztok se podava i v ptipadé, je-li pacient alergicky
na standardni 1é¢bu tyreostatiky (latky k 16€bé hypertyredzy) nebo je tato 1é¢ba neti¢inna.
V terapii tyreotoxické krize se z divodu nezadoucich ucinki doporucuje kombinovat

tyreostatika s dalsimi latkami jako jsou jodové preparaty [18] [21].

Tento roztok se pouziva nejen pro své antiseptické ucinky, ale dokaze reagovat napft.
s vinutou strukturou $krobu za vzniku modrého zbarveni. Tohoto efektu se vyuziva
v analytické chemii. Déle je dulezitou latkou v bunééné diagnostice v mikrobiologii nebo

pfi barveni histologickych preparatt [16].

2.3.3 Glycerolovy roztok jodu

Tento roztok se téz nazyva jodglycerin. V Ceském lékopisu je uveden pod
monografii lodi solutio glycerolica, kde se popisuje jako tmavé ¢ervenohnéda sirupovita
tekutina charakteristického zapachu s pfisadou jodidu draselného. Tento roztok obsahuje
0,90 % az 1,10 % volného jodu a 9,25 % az 10,75 % jodidu draselného [13].

Pouziva se predev§im na infekty dutiny Gstni doprovazené zanétlivou reakci.
Obsahuje vysoky podil glycerolu, coz napomaha lepSimu ulpivani roztoku na pokozce
aprodluzuje pusobeni jodu. Resi defekty zplsobené mechanickym poranénim
po chirurgickych vykonech (stomatologické zakroky) nebo se jim potiraji mandle, dasné,
herpetické afty nebo nosni sliznice [16] [25] [36].

2.3.4 Ethanolicky roztok jodu

V praxi se mizeme setkat s nazvem jodova tinktura. V Ceském lékopisu se uvadi
pod monografii lodi solutio ethanolica. Ethanolicky roztok jodu je dal$im vysoce
uc¢innym desinfekénim prostfedkem. Jednd se o tmavé cEervenohnédou tekutinu,
charakteristického zépachu s obsahem jodu v rozmezi 6,4 % az 6,6 % a 2,4 % az 2,6 %
jodidu draselného [14].

Vyuziti: Jiz v roce 1908 se zacal tento roztok pouzivat ke sterilizaci operativniho
pole. Na objeveni jeho tc¢inku se podilel italsky 1ékat Antonio Grossich. Aplikuje se do
okoli poranéni, ale vzhledem k vysokému obsahu ethanolu neni k pokozce tak Setrny.
Také vysoky obsah jodu mlze vést Castéji k podrazdéni nez diive uvedené roztoky. Je

také soucasti roztokd k 1é¢bé plisnovych onemocnéni (spolu s kyselinou benzoovou,
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salicylovou a kafrovym lihem v Solutio Fraeser) nebo nasel vyuziti jako desinfekéni

prostiedek povrchové vody k piti [17].

Jeho fedény roztok lodi solutio ethanolica diluta (fedény 96 % ethanolem v poméru
1:1), ktery neni lékopisny, se stal vzhledem k mén¢ drazdivym Géinkim vhodné&j$im
antiseptickym prostfedkem na kuzi. Na rozdil od jodové tinktury jej lze vydat
bez 1ékatského predpisu [20].

Jodové roztoky se uchovavaji v obalech, které nereaguji s jodem, nejlépe sklenénych.
Musi byt chranény pied svétlem [35].
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2.4 Stanoveni obsahu jodu v roztoku

Jod ma oxidac¢né-redukcni vlastnosti, ¢ehoz se vyuziva k jeho stanoveni fadou

metod. Nejcastéjsi a nejjednodussi metodou je titrace.

Titrace: Pii této analytické metodé se K roztoku analyzovaného vzorku pridava
odmérny roztok o piesné znamé koncentraci. Bod ekvivalence se zjistuje
ze spotiebovaného objemu odmérného roztoku, které je ekvivalentni k latkovému
mnozstvi stanovované latky. Odpovida tedy stavu, kdy veSkera stanovovana latka pravé
zreaguje s odmérnym roztokem. K co nejpiesnéjSimu uréeni objemu spotiebovaného
roztoku se pouzivaji indikatory, které v bodé ekvivalence zméni zbarveni roztoku [6].
V piipad¢ stanoveni jodu pomoci odmérného roztoku thiosiranu sodného dojde

k odbarveni roztoku jodu.

Pfi reakci mezi odmérnym roztokem a analytem muze dochazet k pienosu elektront
v roztoku. Takovy typ titrace se nazyvad redoxni. Na tomto principu je zalozena

jodometrie ¢ili titrace, pii které se jod redukuje na jodid podle rovnice:
b+2e 21

Pro urfeni mnoZstvi uvolnéného jodu v jodovych roztocich se vyuZiva titrace

odmérnym roztokem thiosiranu sodného:

I + 2 NaxS>03 — 2 Nal + NaxS406

Podle vySe uvedené reakce vystupuje thiosiranovy ion jako stiedné silné redukéni
¢inidlo. Reaguje s jodem, ktery redukuje, a sam se oxiduje na tetrathionan. K ur¢eni bodu
ekvivalence se jako indikator pouziva suspenze $krobu, jenz tvoii s trijodidovym iontem
modry komplex. Toto zbarveni souvisi s prostorovym uspofadanim molekuly $krobu
(B amylosa) a absorpci jodu na tuto slouceninu. Pii titracich thiosiranem se ptfidava az
ke konci titrace, nebot se rozklada v piitomnosti velkého mnozstvi jodu. Skrobova
suspenze je téz nachylnd k ristu bakterii. Jeji rozkladné produkty by naruSily méfeni,
proto je nutné piipravit tento indikator vzdy Cerstvy nebo jej stabilizovat vhodnymi

bakteriostatickymi latkami [16].
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2.5 Stanoveni obsahu jodidu draselného v roztoku

Toto stanoveni se opira o elektrochemické metody, konkrétn¢ potenciometrii.
Elektrochemické metody

Jsou analytické metody, které vyuzivaji ke stanoveni latek elektrochemické principy.
Jednou z nich je potenciometrie zaloZend na méfeni napéti elektrochemického ¢lanku

tvoteného indikacni a referentni (srovnavaci) elektrodou [1] [12].
Potenciometrie

Patfi k nejCastéji pouzivanym analytickym metodam, které jsou vhodné jak
ke zjisténi bodu ekvivalence pfi titracich, tak pro stanoveni obsahu analytt. Je to metoda,

u které se bod ekvivalence vyhodnocuje objektivné z potenciometrické kiivky.

Potenciometrie je =zalozena na stanoveni analytu ze zméfeného napéti
elektrochemického ¢lanku tvofeného dvéma elektrodami — mérnou, ktera je ponotena do
analyzovaného vzorku, a referentni spojenou s roztokem solnym mistkem [19]. Méteni
se provadi v bezproudovém stavu. Toto uspofadani se nazyva ptima potenciometrie, kdy
se stanovuje koncentrace analytu pifimo u jednotlivych vzorka. Napéti ¢lanku je rovno

rozdilu napéti elektrod mérné a srovnavaci:
AE = Eind - Eref

Referentni elektroda tvofi polo¢lanek, jehoz potencial je znamy a nezavisi
na koncentraci analytu. Jeji elektrodovy potencidl je tedy konstantni. V praxi se pouzivaji
Casto elektrody druhého druhu — tvofené kovem pokrytym vrstvou jeho malo rozpustné

soli a ponotené do roztoku obsahujici anion této soli [5].

Indikacni elektroda, jejiz potencial zavisi na koncentraci sledovaného iontu
V roztoku, je selektivni pro dany analyt. Nej€astéji se pouZzivaji elektrody prvniho druhu

tvofené kovem ve tvaru dratku ponofenym do roztoku svych soli [16].

V ramci absolventské prace byla pouzita kombinovana elektroda — spojeni mérné
a srovnavaci elektrody na jednom nosi¢i. Mérnou elektrodu tvofila stéibrna elektroda
indikujici  koncentraci stfibrnych iontd. Jako referentni elektroda slouzila
argentchloridova tvofena stfibrnym dratkem ponofenym do roztoku chloridu draselného.

Dratek byl pokryt vrstvi¢kou chloridu sttibrného.
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Stnbma diskova élektroda

Obrézek 1: Stribrna diskova elektroda (a), argentchloridova elektroda (b) [34] [30]

Pro stanoveni jodidu draselného v roztoku se pouziva potenciometricka titrace, u niz se
bod ekvivalence urCuje méfenim zavislosti elektrochemického napéti na pifidaném
mnozstvi titracniho ¢inidla. Jako odmérny roztok se pouziva dusi¢nan stfibrny (odtud
argentometrie). Z titra¢ni kiivky se zpétné uréi konec titrace a ze spotieby odmérného
roztoku se stanovi obsah analytu. Touto metodou Ize ziskat vysledky spolehlivéjsi nez
pti vizualni indikaci bodu ekvivalence, coz je vhodné zvlasté pro zakalené nebo

intenzivné zbarvené roztoky [19]. Je to metoda selektivni, rychla a nedestruktivni.
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3 Experimentalni ¢ast

V praktické Casti jsou uvedeny podrobné postupy ptipravy oficinalnich roztokt jodu
spolu s pfesnymi postupy analyzy jak jodu, tak jodidu draselného. Na zacatku v kapitole
3.1 jsou vytyceny cile této Casti, pokracuje se metodikou prace a v dalSich kapitolach jsou
detailngji rozebirany postupy meéteni a vypocty potiebné ke zjisténi obsahu jodu a jodidu

draselného.

3.1 Cil préace

Cilem praktické ¢asti absolventské prace je stanoveni obsahu jodu v oficinalnich

roztocich jodu v zavislosti na podminkach a délce uchovavani.
Soubor:

Ke stanoveni byly pfipraveny tti oficinélni roztoky s obsahem jodu:

e lodi solutio aquosa,
e |odi solutio ethanolica,

e lodi solutio glycerolica.

3.2 Metodika prace

Piiprava a stanoveni oficinalnich roztokd jodu a jodidu draselného se provadélo
podle doporuéeni Ceského 1ékopisu 2017. Thned po piipravé se z kazdého roztoku
odebralo potfebné mnozstvi roztoku a stanovil se v ném obsah jodu titraci a jodidu
draselného potenciometricky. Kazdy z téchto roztoku byl poté uchovavan v odlisnych
podminkach. Jedna Cast roztokl byla skladovana v prihlednych odmérnych baikach
a vystavena piimému dennimu svétlu v laboratofi pfi pokojové teploté. Druha cést
roztokl se skladovala v lednici pfi teploté 5 °C. Dalsi méfeni se provadélo po uplynuti
doby pouzitelnosti jednotlivych roztoku a pak v pravidelnych intervalech. Po kazdém
meéfeni se vysledky méfeni zaznamenaly do tabulek a nasledné byly graficky
a matematicky zpracovany. Piehled analyzovanych Iékopisnych roztoki uvadi

nasledujici Tabulka 1.
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Tabulka 2: Doporuc¢eny denni piijem jodu [40]

. Latinsky . . PouZitelnost
Cesky . Obsah 12[CL] | Obsah Kl [CL] .
[CL] [CL]
Vodny roztok | lodi solutio
) 0,90-1,10% 24-26% 4 mésice
jodu aquosa
Lihovy roztok | lodi solutio
) ) 6,4-6,6% 24-26% 2 mésice
jodu ethanolica
Glycerolovy lodi solutio
_ ) 0,90-1,10 % 9,25-10,75% 4 mésice
roztok jodu glycerolica

3.3 Lugoluv roztok

Tento roztok byl pfipraven dle Ceského lékopisu 2017.

Pomiicky: kadinka, hodinova sklicka, vahy s pfesnosti na ¢tyfi desetinnd mista,
plastova lzicka, sklenénd tyCinka, géza, tmavé sklenéné ldhve a odmérné banky

pro uskladnéni roztokd, nalevka.
Chemikalie: volny jod, jodid draselny, ¢isténa voda.
Postup pripravy:

Do vytarované kadinky se navazilo 18,75 g Kl a 18,8 g ¢isténé vody, az se jodid
draselny rozpustil. Poté se piidalo 7,5 g jodu a po jeho rozpusténi se roztok doplnil
gisténou vodou do 750,0 g. (Ptiprava podle CL 2017).

Roztok byl nakonec filtrovan pfes gazu do tmavé sklenéné lahve a uchovavan
Vv lednici pfi teploté 5 °C. Stejné mnozstvi roztoku bylo pfipraveno a uchovavano ve velké
odmérné baiice v laboratofi za ptfimého plsobeni denniho svétla. Doba pouzitelnosti
tohoto roztoku dle doporu¢eni CL je 4 mésice, pii skladovani v obalu nereagujicim

s jodem, pii teploté 15 — 25 °C bez piistupu svétla.
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3.4 Glycerolovy roztok jodu

Tento roztok byl pfipraven dle Ceského lékopisu 2017.

Pomicky: viz kapitola 3.3.

Chemikalie: volny jod, jodid draselny, ¢isténa voda, 85% glycerol.
Postup pripravy:

Do vytarované kadinky se postupné navazilo 75,0 g Kl a 75,0 g ¢isténé vody. Jakmile
se rozpustil, pridalo se 7,59 jodu. Po jeho rozpusténi se roztok doplnil 85%
glycerolem do 750,0 g. (Piiprava podle CL 2017)

Takto pfipraveny roztok byl zfiltrovan pies skladanou gazu do velké tmavé lahve a
uchovavan v lednici pti 5 °C. Stejné mnozstvi pfipraveného roztoku se uchovavalo
za stejnych podminek jako ptfedchozi roztok. Doba pouzitelnosti tohoto roztoku dle
doporugeni CL je 4 mésice, pii skladovani v obalu nereagujicim s jodem, pii teploté

15 - 25 °C bez pristupu svétla.

3.5 Ethanolicky roztok jodu

Roztok byl ptipraven podle Ceského 1ékopisu 2017.

Pomicky: viz kapitola 3.3.

Chemikalie: volny jod, jodid draselny, ¢isténa voda, 96% ethanol.
Postup pripravy:

Do vytarované kadinky se navazilo 18,75 g KI, ktery se rozpustil v 63,0 g ¢isténé
vody a 48,75 g jodu. Pak se roztok doplnil 96 % ethanolem do 750,0 g a zfiltroval pies
géazu do tmavé lahve (piiprava podle CL 2017)

Roztok byl ptipraven dvakrat a uchovavan za stejnych podminek jako ptedchozi
roztoky. Doba pouzitelnosti tohoto roztoku dle doporu¢eni CL jsou 2 mésice, pii

skladovéni v obalu nereagujicim s jodem, pii teploté 15-25 °C bez ptistupu svétla.
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3.6 Stanoveni obsahu jodu

Volny jod se ve vSech roztocich stanovoval titratné pomoci jodometrie. Pred
vlastnim méfenim procentualniho obsahu jodu v roztocich bylo tfeba nejdiive urcit
pfesnou koncentraci odmérmeého roztoku thiosiranu sodného Na»S203 0 koncentraci
0,1 mol/l.

3.6.1 Stanoveni presné koncentrace 0,1 mol/l Na2S203

Pomtcky: byreta, stojan na byretu, drzék, titra¢ni banky, analytické vahy, odmérny

valec, pipety, pipetovaci baldnek, nalevka.

Chemikalie: 0,1M Na2S.03, 0,033M KBrOs, 10 % KI, 25% HCI, ¢isténa voda, Skrob
RS (ptipraveny podle CL 2017; 1,0 g rozpustného $krobu se rozetie s 5,0 ml &isténé vody
a prida se k 100,0 ml vrouci vody)

Postup: K 10,0 ml bromicnanu draselného (0,033 mol/l VS) se pfidalo 40 ml ¢isténé
vody, 10 ml jodidu draselného RS a 5 ml kyseliny chlorovodikové R1. Roztok byl titrovan
odmérnym roztokem thiosiranu sodného za pouziti 1 ml $krobu RS jako indikatoru.
Titrace byla ukoncena po odbarveni roztoku. Oznaceni R nebo RS poukazuje
na zkoumadlo, VS je oznageni pro odmémé roztoky (Cesky lékopis 2017). Priibéh titrace

vyjadiuji rovnice:
KBrOsz+ 6 KI + 6 HCI — 3 I, + KBr + 6 KCI + 3 H,0
lo + 2 Na2S203 — 2 Nal + NaxS40s

Byla provedena tii stanoveni, ze kterych se vypocitala primérna spotieba odmérneho

roztoku. Vypocet piesné koncentrace thiosiranu sodného na 4 desetinna mista:
Primé&rna spotieba thiosiranu sodného: Vprim = 19,2 ml

n(Na2S203) _ 6 | Na25203) = 6 - n(KBr03
= - - = .
n(KBro3) 1 v n(KBr03)

€(Na2S203) - V(Na2S203) =6 - ¢(KBrOs) - V(KBrOs)
6.0,033 - 0,01

¢(Na25203) = —— ———-—— = 0,1031 mol/I

Piesna koncentrace thiosiranu sodného urcena standardizaci byla 0,2031 mol/I.

24



3.6.2 Stanoveni obsahu jodu v Lugolové roztoku

Pomiicky: stojan, byreta, titraéni banky, drzaky, pipety, analytické vahy, pipetovaci

balonek, filtracni papir.

Chemikélie: 0,1M NaxS203, ¢isténa voda, Skrobovy roztok (viz kap. 3.6.1),

pripravené jodové roztoky.

Postup: 2,500 g roztoku se ziedilo 20 ml ¢isténou vodou a titrovalo thiosiranem
sodnym 0,1 mol/l VS do svétle zlutého zbarveni. Potom se piidal 1 ml Skrobu RS

a dotitrovalo se do odbarveni roztoku. Pribéh reakce znazorfiuje rovnice:
I2 + 2 Na2S203 — 2 Nal + Na2S406

Titrace byla provedena 3krat jak u roztoku skladovaném v chladu, tak na svétle.

Obrézek 2: Titrace Lugolova roztoku thiosiranem sodnym (Zdroj: vlastni zpracovani)

Ptiklad vypoctu procentualniho obsahu jodu v roztoku:

Navazka (Lugoliv roztok) 2,5415¢
Koncentrace Na2S203 0,1031 mol/l
Spotieba Na2S203 2,0 ml

Relativni atomova hmotnost jodu 126,904

Vypocet obsahu jodu v Lugolové roztoku:
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n(2) 1
n(Na2s203) 1
_ c(Na2s203) - V(Na25203)

2

n(12)

m(12) _ ¢(NaS203) - V(Na25203)
M(12) 2

c(Na2S203) - V(Na2S203) - M(I2)

m(I2) = > = 0,1031 - 0,002 - 126,904 =
=0,0262 g
Procentudlni obsah jodu je dan:
10,0262

= = 0,
w 25415 0,0103 - 1,03 %

Obsah jodu v Lugolové roztoku byl stanoven 1,03 %.

3.6.3 Stanoveni obsahu jodu v ethanolickém roztoku jodu:

Pomticky: stojan, byreta, titra¢ni banky, drzaky, pipety, analytické vahy, pipetovaci

balonek, filtra¢ni papir.

Chemikélie: 0,1M Na»S:03, ¢isténa voda, Skrobovy roztok (kapitola 3.6.1),

ptipravené jodové roztoky.

Postup: 3,500 g roztoku se ziedilo 20 ml ¢isténou vodou a titrovalo thiosiranem
sodnym 0,1 mol/l VS do svétle Zlutého zbarveni. Potom se ptidal 1 ml $krobu RS
a dotitrovalo se do odbaveni roztoku (Cesky lékopis 2017).

Titrace se provadéla 3krat u obou skladovanych roztoki. P¥i vypoétu procentualniho

obsahu jodu se postupovalo stejné jako v kapitole 3.6.2

3.6.4 Stanoveni obsahu jodu v glycerolovem roztoku jodu

Pomuicky: stojan, byreta, titra¢ni banky, drzaky, pipety, analytické vahy, pipetovaci

balonek, filtra¢ni papir.

Chemikalie: 0,1IM NaxS203, ¢isténa voda, Skrobovy roztok (kapitola 3.6.1),

piipravené jodové roztoky.
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Postup: 5,000 g roztoku se ziedilo 20 ml vody R a titrovalo thiosiranem sodnym
0,1 mol/l VS do svétle zlutého zbarveni. Potom se piidal 1 ml skrobu RS a dotitrovalo se
do odbarveni roztoku (Cesky 1ékopis 2017).

Titrace byla provedena 3x u obou roztoku. Pti vypoctu procentualniho obsahu jodu

se postupovalo stejné jako v kapitole 3.6.2.
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3.7 Stanoveni obsahu jodidu draselného potenciometricky

Pied vlastnim méfenim bylo tfeba urcit piesnou koncentraci odmérného roztoku

0,1 mol/l. AgNOs na 4 desetinna mista.

3.7.1 Stanoveni piesné koncentrace 0,1 mol/l AgNO3

Pomtcky: stojan na byretu, svorky, drzaky, byreta, nalevka.
Chemikalie: 5 % HNO3 normanal NaCl 0,1000 mol/l, ¢i§téna voda.

Postup: Ke stanoveni bylo misto navazky zakladni latky pouzit normanal NaCl
0,1000 mol/l. K 10,0 ml normanalu se ptidalo 5 ml kyseliny dusicné ziedéné RS a roztok
se zfedil ¢isténou vodou na 50 ml. Roztok se titroval odmérnym roztokem dusi¢nanu

stiibrného za potenciometrické indikace bodu ekvivalence (Cesky Iékopis 2017).
Titrace se provadéla 3x. Jeji priib&h znazoriiuje nasledujici rovnice:
AgNOs3 + NaCl — AgCl + NaNOs

Spotieby odmérného roztoku se zaznamenaly a vypoditaly se piesné koncentrace roztoku

AgNOs, Tyto hodnoty se pak zprimérovaly a zjisténa koncentrace byla 0,1011 mol/I.
Ukazka vypoctu piesné koncentrace AgNOs:
Spotieba odmér. roztoku: V = 9,87 mli

n(NaCl) 1
n(AgNO3) 1
n(AgNO3) = n(NaCl)

C(AgNO3) - V(AgNO3z) = ¢(NaCl) - V(NaCl)

c(NaCl) - V(NaCl) 010,01

A - -
c(AgNO3) V(AgNO3) 0,00987

= 0,1013 mol/I

Piesna koncentrace AgNOs pii spotiebe 9,87 ml byla urcena 0,1013 mol/l.

3.7.2 Stanoveni obsahu Kl v Lugolové roztoku

Pomitcky: stojan, drzaky, elektromagneticka michacka, michadlo, voltmetr,

elektroda pro argentometrii, byreta, analytické vahy, pipety, pipetovaci balének, nalevka.

Chemikalie: 0,1M AgNOgz, 5 % H2SO4, jodové roztoky, ¢isténa voda.

28



Postup: 5,000 g Lugolova roztoku se ziedilo 40 ml ¢isténé vody, piidalo se 5 ml
kyseliny sirové ziredéné RS. Kadinka s roztokem a vlozenym michadlem se postavila na
elektromagnetickou michacku. Kombinovana elektroda oplachnuta ¢isténou vodou se
ponofila do Lugolova roztoku a po 1,0 ml se ptidaval odmérny roztok dusicnanu
stitbrného 0,1 mol/l VS (Cesky 1ékopis 2017). V okoli o¢ekavaného bodu ekvivalence se
ptidaval po 0,2 ml. Po kazdém ptidavku odmérného roztoku se odecetla hodnota

elektrochemického napéti na voltmetru.

M¢éteni se provadélo 3x obdobné jako u ostatnich méfeni, tzn. u roztoku

skladovaného jak v chladu, tak za svétla. Reakce probiha dle rovnice:

KI + AgNOs — KNO3 + Agl

Obrézek 3: Titrace Lugolova roztoku dusi¢nanem stéibrnym (Zdroj: vlastni

zpracovani)

Postup vypoctu procentudlniho obsahu Kl v Lugolové roztoku:

Vysledky potenciometrického méteni a dopliiyjicich parametri pottebnych k vypoctu
obsahu KI byly zaznamenany do tabulek a dale matematicky zpracovany. Pro doplnéni
je uveden i ptiklad grafického vyhodnoceni spotieby odmér. roztoku (viz téZ popisek pod
tabulkou).
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Tabulka 3: Namétené hodnoty elektrochemického napéti mérné elektrody a dopliujici

hodnoty k vypoctim
V [ml] | U[mV] V* UV | Vv** | 82U/6%V

0 -375

1 -369 0,5 6

2 -363 1,5 6 1 0

3 -356 2,5 7 2 1

4 -348 3,5 8 3 1

5 -337 4,5 11 4 3

6 -319 9,5 18 ) 7

6,2 -314 6,1 25 5,8 |11,66667
6,4 -309 6,3 25 6,2 0

6,6 -304 6,5 25 6,4 |551E-13
6,8 -298 6,7 30 6,6 25

7 -284 6,9 70 6,8 200
7,2 -274 7,1 50 7 -100
7,4 -240 7,3 170 7,2 600
7,6 48 7,5 1440 7.4 6350
7,8 79 1,7 155 7,6 -6425

8 89 7,9 50 7,8 -525
8,2 102 8,1 65 8 75
8,4 113 8,3 55 8,2 -50
8,6 126 8,5 65 8,4 50
8,8 129 8,7 15 8,6 -250

9 137 8,9 40 8,8 125
9,5 145 9,25 16 9,075 |-68,5714
10 158 9,75 26 9,5 20
10,5 165 10,25 14 10 -24
11 179 10,75 28 10,5 28

12 187 11,5 8 11,125 | -26,6667
13 192 12,5 5 12 -3

kde V* = Atz . OU _Us=Ua . fyux _ VitV . 82U _ 8U3-6Uy
. VA VA 2 1820 Vig—Vxy,'
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V — objem ptidavaného odmérného roztoku,
U — naméfené elektrochemické napéti,
oU/oV — 1. derivace titracni kiivky (nejvétsi sklon v inflexnim bod¢),

82U/8%V — 2. derivace titracni kiivky.

Pro vypocet spotieby odmérného roztoku byly pouzity hodnoty ve zvyraznénych polich
tabulky 3, tedy posledni kladna a prvni zaporna hodnota 2. derivace. Pfesnou spotiebu
odmeérného roztoku v bodé ekvivalence ur¢ime pomoci nasledujiciho vztahu:

Vst — vy 7,6 — 7,4

U —2 1 —74_6350 - = 7,50 ml
1 520, — 62U, —6425 — 6350 m

Ve = V" — &2

Grafické zobrazeni bodu ekvivalence je uvedeno v grafu 1.

Grafl:Titra¢ni kiivka argentometrie — Lugoluv roztok
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Bod ekvivalence se nachazi v inflexnim bodu zavislosti potencialu na mnozstvi ptidaného

odmérného roztoku AgNO3.
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Graf 2: Prub¢h 1. derivace titracni kiivky
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Graf 3: Prabé¢h 2. derivace titraéni kiivky
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Nésledné byl z vypocitané spotieby odmérného roztoku ur¢en obsah jodidu draselného

v zkoumaném roztoku.

Vypocet obsahu KI v Lugolové roztoku:

Navazka (Lugoliv roztok) 5,0515¢

Koncentrace AgNOs 0,1011 mol/l
Spotieba AgNOs3 7,50 mi
Molarni hmotnost KI 166,003 g/mol

Obsah jodidu draselného:

m
M:C' V- m=c-V-M=0,1011 - 0,0075 - 166,003 =0,1259¢g

0,259
W=50515

Obsah jodidu draselného pii tomto stanoveni byl zjistén 2,49 %.

= 0,0249 - 2,49%

3.7.3 Stanoveni obsahu KI v ethanolickém roztoku jodu:

Pomiicky: stojan, drzédky, magnetickd michacka, michadlo, voltmetr, elektroda

pro argentometrii, byreta, analytické vahy, pipety, pipetovaci balonek.
Chemikalie: 0,1M AgNO3, 3 % H2SO4, jodove roztoky, ¢isténa voda.

Postup: 5,000 g roztoku se ziedilo 40 ml destilované vody, pridalo se 5 ml kyseliny
sirové ziredené RS a titrovalo se dusicnanem stiibrnym 0,1 mol/l VS za potenciometrické

indikace bodu ekvivalence (Cesky 1ékopis 2017).

Titrace obou roztokll byla provedena 3x. Z naméfenych hodnot se matematicky

vypocital obsah KI v roztoku (postup vypoctu uveden v kapitole 3.7.2).

3.7.4 Stanoveni obsahu KI v glycerolovém roztoku jodu:

Pomiicky: stojan, drzédky, magnetickda michacka, michadlo, voltmetr, elektroda
pro argentometrii, byreta, vahy s ptesnosti na ¢tyfi desetinna mista, pipety, pipetovaci

baldnek.

Chemikalie: 0,1M AgNO3z, 5 % H2SOa, jodové roztoky, ¢isténa voda.
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Postup: 1,200 g roztoku se ziedilo 40 ml destilované vody, pfidalo se 5 ml kyseliny
sirové ziredené RS a titrovalo se dusicnanem stribrnym 0,1 mol/l VS za potenciometricke

indikace bodu ekvivalence (Cesky 1ékopis 2017).

Titrace se provedla 3% u obou roztokd. Z naméfenych hodnot se matematicky

vypocital obsah KI v roztoku (postup vypoctu uveden v kapitole 3.7.2).
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4 Vysledky

V této Casti absolventské prace jsou shrnuty vysledky meéteni. U kazdého z
analyzovanych roztokt jsou uvedeny tabulky se zjisténym obsahem jodu i jodidu
draselného. Vysledky jsou doplnény grafy a komentatem ke zjisténym hodnotam. Jak jiz
bylo uvedeno v kapitole 3.2, pfipravené roztoky byly rozdéleny na dvé poloviny a
uchovavany v podminkach, kterymi byla ovéfena stabilita tdchto roztokd. Cast se
skladovala v chladu pfi teploté 5 °C a ¢ast byla exponovana pfimému slune¢nimu zafeni.
Doba pouzitelnosti se u jednotlivych roztokt li§i a je stanovena Ceskym lékopisem.
V nasledujicich kapitolach je vzdy u pfislusného roztoku uvedena doba pouZitelnosti

spolu s povolenym obsahem jodu a jodidu draselného.

4.1 Analyza Lugolova roztoku

Ke stanoveni obsahu jodu se vyuZiva podle doporudeni Ceského 1ékopisu titrace
odmérnym roztokem thiosiranu sodného (kapitola 2.4). Jodid draselny se stanovuje
argentometrickou titraci pomoci odmérného roztoku dusi¢nanu stéibrného (kapitola 2.5).

Doba pouzitelnosti uvedena v Ceském lékopisu je 4 mésice.

4.1.1 Stanoveni obsahu jodu

Obsah jodu byl stanoven jodometricky. Jak jiz bylo uvedeno v kapitole 2.3.2, Cesky
Iékopis povoluje obsah jodu v Lugolové roztoku vrozmezi 0,90 % az 1,10 %.
V nasledujici tabulce jsou zaznamenany vysledky meéfeni ihned po pfipravé a dale

v tydennich intervalech po uplynuti doby pouzitelnosti.
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Tabulka 4: Obsah jodu v Lugolové roztoku

5 Obsah jodu [%0]
Casovy interval méFeni Roztok skladovany Roztok skladovany
v chladu na svétle
Ihned po ptipravé roztoku
1,00 0,99
Po uplynuti doby pouzitelnosti
1. tyden 1,03 1,03
2. tyden 0,99 0,94
3. tyden 1,00 0,99
4. tyden 1,04 0,99
5. tyden 1,03 1,02
6. tyden 0,99 0,99
7. tyden 1,04 1,04
8. tyden 1,04 1,04
9. tyden 1,01 1,02
10. tyden 1,03 1,04
12. tyden 1,04 1,04
18. tyden 1,02 1,03

Vysledky v tabulce 4 ukazuji, Ze obsah jodu v roztoku skladovaném v chladu se
pohybuje v rozmezi 0,99 az 1,04 %. Z hodnot u roztoku uchovavaného na svétle je patrné,
ze obsah jodu je v rozmezi 0,94 az 1,04 %. Z toho vyplyva, ze po celou dobu méteni
7adny roztok neptekro¢il svym obsahem jodu povolené rozmezi stanovené Ceskym

Iékopisem. Ziskané daje jsou uvedeny v nasledujicim grafu.
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Graf 4: Porovnani zjisténého obsahu I> v Lugolové roztoku skladovaném v chladu a na

svétle
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4.1.2 Stanoveni obsahu jodidu draselného

Stanoveni jodidu draselného bylo provedeno argentometricky (kapitola 3.7.2). Cesky
Iékopis uvadi pro tento roztok povoleny obsah jodidu draselného v rozmezi 2,4 % az

2,6 %. Interval méfeni byl oproti stanoveni jodu z ¢asovych divodd pozménén. V tabulce
5 jsou shrnuty vysledky vypocta.

37



Tabulka 5: Obsah jodidu draselného v Lugolové roztoku

5 Obsah jodu [%0]
Casovy interval méi'eni Roztok skladovany v Roztok skladovany na
chladu svétle
Ihned po ptipravé roztoku
2,50 2,47
Po uplynuti doby pouzitelnosti
1. tyden 2,52 2,50
3. tyden 2,52 2,52
4. tyden 2,47 2,51
7. tyden 2,52 2,50
9. tyden 2,48 2,49
12. tyden 2,51 2,48
18. tyden 2,50 2,49

Z tabulky 3 je zfejmé, Ze v piipadé¢ roztoku uchovavaném v chladu se obsah jodidu
draselného pohyboval v rozmezi 2,48 % az 2,52 %. U roztoku skladovaném na svétle se
obsah jodidu draselného vyrazné nelisil, pohyboval se v rozmezi 2,47 % az 2,52 %. Z
uvedenych vysledki vyplyva, Ze obsah jodidu draselného zlstavd v pozadovaném
rozmezi i po ¢tyfech mésicich uchovavani od uplynuti doby pouzitelnosti v nastavenych
podminkach. Z vyse uvedenych daju byl sestrojen graf, ktery porovnava zjistény obsah

KI v roztoku skladovaném v chladu a na svétle.
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Graf 5: Porovnani zjisténého obsahu KI v Lugolové roztoku skladovaném v chladu

a na svétle
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4.2 Analyza ethanolického roztoku jodu

Ethanolicky roztok jodu byl analyzovan obdobné jako Lugoliv roztok. Jod se
stanovoval jodometricky a jodid draselny argentometricky (kapitola 3.7.1 a 3.7.2). Doba

pouzitelnosti tohoto roztoku je dle Ceského lékopisu 2 mésice.

4.2.1 Stanoveni obsahu jodu

Cesky lékopis povoluje obsah jodu v ethanolickém roztoku v rozmezi
6,4 % az 6,6 %. V nasledujici tabulce jsou zaznamenany vysledky zjisténé vypoctem po

pripravé a pak v tydennich intervalech po uplynuti doby pouzitelnosti.
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Tabulka 6: Obsah jodu v ethanolickém roztoku jodu

5 Obsah jodu [%0]
Casovy interval méi'eni Roztok skladovany v Roztok skladovany na
chladu svétle
Ihned po ptipravé roztoku
6,54 6,44
Po uplynuti doby pouzitelnosti
1. tyden 6,54 6,52
2. tyden 6,54 6,48
3. tyden 6,43 6,47
4. tyden 6,55 6,46
5. tyden 6,47 6,49
6. tyden 6,50 6,52
7. tyden 6,52 6,51
8. tyden 6,52 6,51
9. tyden 6,51 6,51
10. tyden 6,53 6,50
12. tyden 6,53 6,49
18. tyden 6,52 6,50

V tabulce 4 jsou uvedeny zjisténé hodnoty obsahu jodu v ethanolickém roztoku. Jak je
patrné z vysledku, u roztoku skladovaném na svétle se obsah jodu pohybuje v rozmezi
6,44 % az 6,52 %. U roztoku skladovaném v chladu je obsah jodu v rozmezi 6,43 % az
6,55 %. Z téchto vysledkl lze usoudit, ze podminky uchovavani ani po ¢tyfech mésicich
po uplynuti doby pouzitelnosti neovlivnily obsah jodu v tomto roztoku, nebot’ se vSechny

hodnoty nachézeji v povoleném rozmezi uvadéném v Ceském lékopisu. Vysledky byly

pro pitehlednost znazornény v grafu ¢.6.
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Graf 6: Porovnani zjisténého obsahu I v ethanolickém roztoku skladovaném v chladu a

na svétle
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4.2.2 Stanoveni obsahu jodidu draselného

Jodid draselny se stanovoval argentometricky (kapitola 3.7.2). Cesky lékopis uvadi
pro tento roztok povoleny obsah jodidu draselného v rozmezi 2,4 % az 2,6 %. Interval
méfeni byl oproti stanoveni jodu z ¢asovych divodi pozménén. V tabulce 7 jsou shrnuty

vysledky vypocti.
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Tabulka 7: Obsah jodidu draselného v ethanolickém roztoku jodu

5 Obsah jodu [%0]
Casovy interval méi'eni Roztok skladovany v Roztok skladovany na
chladu svétle
Ihned po ptipravé roztoku
2,53 2,51
Po uplynuti doby pouzitelnosti
1. tyden 2,50 2,49
3. tyden 2,52 2,52
4. tyden 2,45 2,45
7. tyden 2,53 2,53
9. tyden 2,46 2,45
12. tyden 2,45 2,45
18. tyden 2,46 2,46

Jak z vyse uvedenych hodnot vyplyva, u roztoku skladovaném na svétle se hodnoty
obsahu jodidu draselného pohybuji v rozmezi 2,45 % az 2,53 %. Podobné u roztoku
uchovavaném v chladu se hodnoty pohybuji v rozmezi 2,45 % az 2,53 %. Podminky
uchovavani tedy ani po ¢tyfech mésicich po uplynuti doby pouzitelnosti nijak neovlivnily
obsah jodidu draselného vtomto roztoku. Vsechny zjisténé hodnoty se nachazeji v
rozmezi povoleném Ceskym 1ékopisem. Vgrafu 7 jsou vysledky zobrazeny

Vv jednotlivych ¢asovych intervalech.
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Graf 7: Porovnani zjisténého obsahu KI v ethanolickém roztoku skladovaném v chladu

a na svétle

et Chlad ¥ Svétlo

OBSAH KI [%]
2R B Y BB

N
1

=
©

Pfiprava 1.tyden 3.tyden 4.tyden 7.tyden 9.tyden 12.tyden 18.tyden
Casovy interval méreni

4.3 Analyza glycerolového roztoku jodu

Glycerolovy roztok jodu byl analyzovan obdobné jako Lugoliv roztok. Postupovalo
se podle Ceského lékopisu; jod se stanovoval jodometricky a jodid draselny
argentometricky (kapitola 3.7.1 a 3.7.2). Doba pouzitelnosti v Ceském lékopisu se uvadi

4 mésice.

4.3.1 Stanoveni obsahu jodu

Cesky 1ékopis povoluje obsah jodu v glycerolovém roztoku v rozmezi 0,90 % az
1,10 %. V nasledujici tabulce jsou zaznamenany vysledky zjisténé vypoctem ihned po

ptipravé a dale v tydennich intervalech po uplynuti doby pouzitelnosti.
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Tabulka 8: Obsah jodu v glycerolovém roztoku jodu

5 Obsah jodu [%0]
Casovy interval méieni Roztok skladovany v Roztok skladovany na
chladu svétle
Ihned po ptipravé roztoku
0,99 0,98
Po uplynuti doby pouzitelnosti
1. tyden 1,05 1,05
2. tyden 1,04 1,05
3. tyden 1,04 1,04
4. tyden 1,05 1,05
5. tyden 1,04 1,04
6. tyden 1,05 1,05
7. tyden 1,04 1,04
8. tyden 1,03 1,04
9. tyden 1,04 1,05
10. tyden 1,04 1,05
12. tyden 1,04 1,04
18. tyden 1,04 1,05

Z tabulky 8 je patrné, Ze u roztoku skladovaném v chladu se hodnoty obsahu jodu
nachazeji v rozmezi 0,99 % az 1,05 %. Podobné obsah jodu u roztoku skladovaném na
svétle je vrozmezi 0,98 % az 1,05 %. Z téchto vysledkil 1ze usoudit, ze podminky
uchovavani neovlivnily obsah jodu v tomto roztoku. VSechny hodnoty se pohybuji

v rozmezi uvadéném v Ceském lékopisu. Vysledky byly déle znazornény pro piehlednost

graficky.
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Graf 8: Porovnani zjisténého obsahu I v glycerolovém roztoku skladovaném v chladu a

na svétle
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4.3.2 Stanoveni obsahu jodidu draselného

Stanoveni obsahu jodidu draselného spocivalo v argentometrii. Postupovalo se podle
Ceského 1ékopisu stejné jako u ostatnich analyzovanych roztokt (kapitola 3.7.2). Cesky
Iékopis uvadi pro tento roztok povoleny obsah jodidu draselného v rozmezi 9,25 % az
10,75 %. Interval métfeni byl oproti stanoveni jodu z ¢asovych divodi pozménén.

V tabulce 9 jsou shrnuty vysledky vypocti.
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Tabulka 9: Obsah jodidu draselného v glycerolovém roztoku jodu

Casovy interval méfeni

Obsah jodu [%]

Roztok skladovany v

Roztok skladovany na svétle

chladu
Ihned po ptiprave roztoku
9,90 10,07
Po uplynuti doby pouzitelnosti
1. tyden 9,96 10,06
3. tyden 10,12 10,17
4. tyden 10,12 10,07
7. tyden 10,17 10,10
9. tyden 10,00 10,04
12. tyden 10,04 10,06
18. tyden 10,02 10,05

Z tabulky 9 je zfejmé, ze obsah jodidu draselného v roztoku skladovaném v chladu se

pohybuje v rozmezi 9,90 % az 10,17 %. U roztoku skladovaném na svétle bylo zjisténo

rozmezi 10,04 % az 10,17 %. Po porovnani s rozmezim uvadéném v Ceském Iékopisu

vyplyva, Ze podminky uchovavani ani po ¢tyfech mésicich po uplynuti doby pouzitelnosti

neovlivnily obsah jodidu draselného v glycerolovém roztoku. Vsechny hodnoty se

nachazeji v povoleném rozmezi. Vysledky byly zpracovany v grafu 9.
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Graf 9: Porovnani zjisténého obsahu KI v glycerolovém roztoku skladovaném v chladu

a na svétle
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5 Zavér

V této absolventske praci se stanovoval obsah jodu a jodidu draselného v oficinalnich
roztocich v zavislosti na podminkach a délce uchovavani. Teoreticka ¢ast, jejiz cil byl
splnén, se zamétila na popis zakladnich vlastnosti jodu a jeho vyznamu pro organismus.
Byly v ni shrnuty aktualni informace o oficinalnich roztocich jodu, jejich ucincich a
vyuziti v praxi. Dalsi ¢ast se vénovala laboratornim metodam, kterymi se obsah jodu a

jodidu draselného zjist'oval.

Experimentalni ¢ast této prace se zabyvala pfipravou oficindlnich roztokl jodu a
uréenim obsahu jodu a jodidu draselného v téchto roztocich. Pfiprava roztoki a postup
stanoveni obsahu jodu a jodidu draselného se opiraly o doporuéeni uvedena v Ceském
1€kopisu. Zjisténé hodnoty obsahu jodu a jodidu draselného u vsech roztokd byly
nasledné porovnany s daji, které piedklada Cesky 1ékopis. Vypodtem bylo prokazano,
ze obsah jodu a jodidu draselného se nevychylil z povoleného rozmezi u zadného z
roztokl uchovavanych v chladu nebo pfimo na svétle. Nejméné stabilni se odhadoval
ethanolicky roztok jodu vzhledem k velkému obsahu 96% ethanolu, a tedy krat$i doby
pouzitelnosti. Obsah jodu a jodidu draselného se vSak nezménil ani po ¢tyfech mésicich
od uplynuti doby pouZitelnosti téchto roztokil. Z vyse uvedenych vysledki vyplyva, Ze si
analyzované roztoky zachovaly stabilitu i pfi poruSeni podminek uchovéavani doporucené
l1ékopisem. Doba pouzitelnosti téchto roztok by mohla byt teoreticky prodlouzena pfi

dodrZeni podminek a zasad uchovavani.

Vytycenym cilem praktické ¢asti této prace bylo ovéfit 1ékopisnymi metodami, jak
ovliviiuji podminky a délka uchovavani obsah jodu a jodidu draselného v oficinalnich
roztocich. Splnéni tohoto cile oziejmilo, Ze jodové roztoky si ponechavaji dostate¢né

antiseptické vlastnosti i po uplynuti doby pouzitelnosti.

Vysledky této absolventské prace mohou byt podnétem pro dals$i zkoumani a mozné

budouci prehodnoceni doby pouzitelnosti oficindlnich roztoku jodu.
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